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Penghasilan Gentian a-Ah03 Tulen Bagi Aplikasi Komposit
ABSTRAK
JP 02 08
Penghasilan gentian a-A120 3 tulen dari aturan isopropoksida melalui kaedah sol gel telah
dijalankan dan pengaruhnya dalam aplikasi komposit matrik logam telah dikaji. Oi dalam
kajian ini, kaedah sol gel telah dipiih kerana ianya mempunyai beberapa kelebihan seperti
suhu pemprosesan yang rendah serta mampu menghasilkan produk yang homogen. Bahan
mentah yang digunakan di dalam kajian ini ialah serbuk aluminium isopropoxide (ALP) dan
sol akues aluminium nonahidrat (ALN) yang bertindak sebagai bahan pelarut. Kos bahan
mentah yang terlibat adalah lebih murah iaitu mempunyai ,perbezaan hampir sekali ganda
lebih murah daripada kos bahan mentah (aluminium butoksida sekunder) bagi gentian
alumina komersial.Bagi menghasilkan komposisi yang terbaik untuk penghasilan gentian Q-
Ab03 tulen, beberapa parameter telah dikaji iaitu dengan mempelbagaikan kemolaran ALN
dari 0.25, 05 dan 1.0 M, nisbah molar ALP/ALN kepada 1.0, 3.0, 3.5, 4.0, 5.0 serta masa
pengadukan dari 18 dan 24 jam. Keputusan menunjukkan sol dengan kemolaran 0.5 M ALN
dan nisbah molar ALP/ALN 3 serta tempoh.. adukan selama 24 jam memberikan sol yang
bersifat boleh mejam paling stabil. Kajr.ID reologi pula menunjukkan sol mempunyai sifat
Newtonan diawal penghasilan dan kekal sifat tersebut sehingga mencapai kelikatan boleh
mejam sekitar 70 P. Proses mejam telahdijalankan dengan menggunakan bikar mejam
yang mempunyai 180 lubang dengan diameter 0.4 mOl pada kelajuan motor antara 2000-
2500 rpm. Gentian alumina yang terhasil akan dikalsin pada julat suhu 500-1200°C.
Pencirian ke atas produk dianalisa dengan menggunkan TG/OTA, XRD dan SEM. Gentian
yang terhasil mempunyai sifat-sifat optimum iaitu mempunyai sifat bolehlentur, permukaan
I
yang licin dan berdiameter'diantara 10-20 IJm dengan saiz ira antara 2-3 IJm. Gentian ini
kemudiannya diaplikasikan di "tJalam KML dengan matriks aluminium pada nisbah berat
gentian dan matriks sebanyak 10:90 melalui kaedah penekanan serbuk logam.
Perbandingan dilakukan ke atas sifat KML dengan menggunakan gentian yang dihasilkan di
dalam kajian ini dengan gentian komersial iaitu Almax, Japan dan Saffil, USA. Pencirian ke
atas KML yang dijalankan termasuklah ujian pengembangan isipadu, ujian ketumpatan
,
pukal dan keliangan ketara, XRO, ujian keh~nturan tiga titik dan ujian kekerasan (Vickers).
Secara keseluruhannya keputusan menunjukkan KML dengan gentian yang dihasilkan dari
kajian mempunyai keupayaan atau sifat-sifat yang tidak jauh berbeza dengan gentian lain
malah bagi nilai kekuatan alah dan kekerasan ianya lebih baik berbanding dengan salah
satu gentian komersial yang dikaji iaitu Saffil. Ini menunjukkan gentian yang dihasilkan
berpotensi untuk dikembangkan serta dimajukan secara komersial.
LampiranI
Production of Pure a-Alz0 3 Fiber for Composite Application
ABSTRACT
JP 02 08
Production of pure a-Ab03 from isopropoxide route via sol gel method has been carried out
and it properties on composite application were studied. In this study, a sol gel method was
choosen because it has a numerous advantages such as low processing temperature and
can produces a homogenous product. In this study, the raw materials used were aluminium
isopropoxide (ALP) in powder form and an aques sol of aluminium nonahidrat (ALN) act as
a solvent. Cost of the raw materials are more cheaper than a raw material (aluminium
butoksida sekunder) of commercial alumina fiber. To obtain the best composition for
producing a-A120 3 fiber, a various parameter were studied by a variation of ALN molarity
from 0.25,05 dan 1.0 M, molar ratio of ALP/ALN at 1.0 3.0,5.0 and stirring time from 18
and 24 hours. The result showed that, the sol with 0.5 M ALN and ALP/ALN molar ratio 3
with 24 hours stirring time gave the most stable spinnability. Rheology study also showed
that a sol have a Newtonian behaviour at th~ early production which is stable with a spinning
vicosity at 70 P. The spinning process w~s done by using a beaker with 180 holes with 0.4
mm diameter at 2000-2500 rpm motor speed.The green fibers were then calcined at range
500-1200°C. Charaterization of the fibers were done by using FTIR, TG/DTA, XRD, XRF
and SEM. Produced a-A120 3 have an optimum properties such as flexibiliy properties,
smooth surface with 10-20 IJm diameter grain sizes between 2-3 IJm. Then, it were applied
into metal matrix composite with fiber weight and matrix ratio at 10:90 and compacted by
powder metallurgy method. Comparison between MMC with fiber produce and commercial
alumina fibers; Almax, Japdn and Saffil, USA were done. Characterization on MMC's were
volume expansion, bulk density and porosity, XRD, 3-point bend test and hardness. Overall,
it showed that the MMC with produced fiber have a similarity properties with other fibers. In
other instance, the yield strength and hardness value were better compared to one of
commercial fiber used i.e Saffil fibers. This means that the fibers have the capability and
potential to be produced commercially.
,
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1. PENGENALAN
USMJIP2-08
1.1 Pendahuluan
Di antara pelbagai gentian oksida seramik, gentian alumina menjanjikan sifat-sifat
mekanik yang baik dan kekal dengan sifat tersebut pada suhu yang tinggi. Gentian
alumina merupakan bahan kejuruteraan yang penting disebabkan oleh kekuatan serta
modulus Young yang tinggi, rintangan terhadap logam-Iogam lebur serta tidak
bertindakbalas dalam atmosfera pengoksidaan dan penurunan sehingga suhu 1000°C
[Allahverdi et aI., 1995]. Sebagai contoh, salah satu gentian alumina komersial yang
dinamakan gentian alumina-FP, mempunyai kekuatan setinggi 1400 MPa pada suhu
bilik dan kekuatannya kekal sebanyak lebih kurang -90% pada suhu 1000 °e.
1.2 Identifikasi Masalah
Permasalahan utama bagi gentian alumina YIlng sedia ada ialah ianya tidak mempunyai
nilai yang ekonomi dari aspek bahan me.ntah mahupun produk yang terhasil. Merujuk
kepada kajian-kajian yang terdahulu, terdapat pelbagai jenis bahan mula yang telah
berjaya digunakan bagi penyediaan alumina seperti aturan alkoksida yang merupakan
aturan yang paling biasa dan digemari oleh penyelidik dalam menghasilkan gentian
alumina. Namun demikian, aturan tersebut memerlukan beberapa langkah
pemprosesan dan sedikit perubahan perlu dilakukan ke atas bahan mentah yang
digunakan.
Secara umumnya, aluminium 1llkoksida yang digunakan mempunyai ketulenan yang
tinggi dan mudah untuk merubah bentuk kepada oksida dan juga boleh menghasilkan
sol yang homogen. Walau bagaimanapun, serbuk aluminium isopropksida (ALP)
dilaporkan mempunyai kadar keterlarutan yang rendah dan kesesuaian .pelarut yang
amat terhad. Kajian terdahulu melaporkan s!stem aluminium isopropoksida tidak sesuai
,
untuk penghasilan gentian alumina. Oleh itu, adalah baik sekiranya pencarian bahan
pemula bagi aturan alkoksida dalam penghasilan gentian alumina diterokai.
1.3 Kepentingan Kajian
Pelarut yang sesuai bagi ALP telah berjaya diterokai dengan menggunakan aluminium
nitrat nonahidrat (ALN). Tambahan pula aluminium isopropoksida adalah lebih ekonomi
2
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daripada butoksida sekunder. Gentian alumina telah berjaya disintesis dan strukturnya
menawarkan sifat-sifat dan ciri-ciri yang baik dan dan ianya boleh diaplikasikan sebagai
komponen tetulang terutamanya di dalam KML. Kos bahan mentah serta kos
pemprosesan yang tinggi khususnya bagi penghasilan gentian a-A120 3 yang digunakan
dalam komposit menyebabkan penggunaan KML adalah terhad. Oleh itu, penyelidikan
ini dijalankan bertujuan untuk mengurangkan kos gentian a -Ah03 yang dihasilkan iaitu
melalui pengurangan kos bahan mentah utama. Kepentingan sebenar kajian ini
dijalankan adalah untuk mengatasi masalah penggunaan kos yang tinggi semasa
penghasilan gentian alumina dan secara tidak langsung menghasilkan produk tersebiut
secara komersial.
1.4 Objektif Penyelidikan
Objektif utama penyelidikan adalah seperti berikut:.
i) Menghasilkan gentian a-alumina tulen dengan kos bahan mentah utama serta
kaedah pemprosesan yang lebih rendah dengan sifat-sifat yang setanding
dengan gentian komersial.
ii) Menghasilkan gentian alumina yang mempunyai kekuatan mekanikal yang tinggi
serta berpotensi digunakan sebagai penguat di dalam komposit matriks logam
dan seramik yang sesuai digunakan di dalam bidang struktur yang memerlukan
kekuatan yang tinggi serta ringan.
1.5 Skop Penyelidikan I
Penyelidikan yang dijalan'kan terbahagi kepada dua bahagian iaitu Sahagian A
(penghasilan dan pencirian g~ntian a-AI20 3) dan Sahagian S (penghasilan Komposit
Matriks Logam, KML). Dalam Sahagian A, kaedah sol-gel digunakan untuk
menghasilkan gentian alumina menggunakan aturan alkoksida (iaitu aluminium
isopropoksida) bagi membuktikan bahawa sistem ini berupaya menghasilkan gentian a-
alumina.
Kajian menekankan pada sifat-sifat sol bahan mula alumina bagi mendapatkan
komposisi yang terbaik untuk menghasilkan gentian. Ini termasuklah menilai dan
memilih pelarut yang sesuai untuk aluminium isopropoksida. Pengoptimuman parameter
telah dilakukan sebelum penghasilan gentian alumina dilakukan dan penciriannya
dijalankan. Dalam Sahagian S pula, kajian diteruskan dengan mengaplikasikan gentian
3
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yang telah dihasilkan ke dalam suatu sistem KML yang dipilih. Perbandingan dilakukan
ke atas sistem komposit menggunakan gentian a-A120 3 yang dihasilkan dalam Sahagian
A dengan gentian yang telah dihasilkan daripada aturan lain (aturan aluminium
monoasetat) serta dua gentian komersial iaitu Almax (Almax, Japan) dan Saffil (Saffil,
USA).
Tahap-tahap pemprosesan bagi menghasilkan gentian menggunakan kaedah sol-gel
ialah:
i) Penghasilan sol bahan mula dengan pempolimeran linear bersifat
boleh mejam).
ii) Penyejatan bagi menghasilkan sollikat.
iii) Proses mejam sol likat untuk menghasilkan gentian anum I gentian
gel.
iv) Pengkalsinan bagi menghasilkan gentian oksida.
Seterusnya, gentian yang dihasilkan aka!] digunakan sebagai tetulang dalam matriks
logam iaitu serbuk aluminium. KML dihasilkan melalui kaedah metalurgi serbuk dengan
melalui beberapa tahap pemprosesan iaitu:
i) Pencampuran dan pengeringan.
ii) Penekanan.
iii) Pensinteran.
I
Cartalir keseluruhan proses yang dijalankan dalam kajian ditunjukkan dalam Rajah 1.1
ojI
dan 1.2
,
,
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Penyedian sol akuas O.5M aluminium
nitrat nonahidrat
..."..••• II !II
Proses pengadukan selama 18, 24
jam.
Proses penyejatan selama 45 minit bagi
meningkatkan kelikatan sol
Proses penuaan untuk mendapat
kelikatan sol bolehmejam
...............
Proses mejam
menghasilkan gentian ilnum
Proses pengeringan
+
Proses Pengkalsinan
menghasilkan gentian alumina
,.
Pencirian
,
,
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Masukkan aluminium isopropoksida
dan aluminium nitrat nonahidrat
dengan nisbah molar yang optimum
(nisbah yang dikaji: 1,3,5)
Tenggelamkan rod kaca dan
tarik dengan cepat untuk
memeriksa sifat boleh tarik
pada sol.
Rajah 1.1: Cartalir tatacara eksperimen bagi menghasilkan gentian.
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Serbuk aluminium
Gentian
USMJIP2-08
Pencampuran
Proses pengadukan selama dengan
mempelbagiakan nisbah peratus berat
matriks kepada gentian
Pengeringan
Penurasan serta pengeringan pada
'. i
Penekanan
Pensinteran
Pada 600 °C selama 7 jam, kadar pemanasan
sebahyak 10 °C/min pada atmosfera biasa
.,.
Pencirian
.,
Rajah 1.2: Cartalir tatacara eksperimen bagi menghasilkan komposit.
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2.1 Pendahuluan
Gentian seramik merupakan satu bahan yang mempunyai kegunaan yang berbeza-
beza. Contohnya bahan komposit yang matriksnya terdiri daripada logam atau pun
seramik juga diperkuatkan dengan gentian seramik [Radmila & Radoslav, 2001]. Gentian
seramik boleh dihasilkan melalui kaedah mejam Iikat, penyemperitan, mendapan wap,
transformasi secara kimia, pirolisis polimer dan kaedah sol-gel [McColm & Clark, 1988].
Gentian yang dihasilkan dengan kaedah mendapan wap kimia (CVD) mula
dikembangkan pada awal 1960an dengan saiz diameter sekitar 140 IJm. Gentian
tersebut mempunyai sifat-sifat mekanik yang baik tetapi melibatkan kos yang tinggi.
Gentian jenis ini secara umumnya tidak dipertimbangkan bagi pengukuhan komposit
seramik kerana diameternya yang besar akan menyumbang kepada penjambatan
retakan dalam matriks seramik [Bunsell, 1992].
Gentian karbon iaitu gentian tak organik pertama dihasilkan melalui kaedah bahan mula
yang bersifat polimer juga telah berkembang sekitar tahun 1960an dan pada awal
1970an gentian karbon telah berjaya digunakan ke dalam komposit bermatrikskan kaca.
Gentian seramik yang mempunyai diameter yang kecil mula muncul pada akhir 1970an
dengan berkembangnya gentian IJ-alumina yang mempunyai diameter sekitar 20 IJm.
Kaedah sol gel lebih banyak diglJnakan bagi menghasilkan gentian berbanding dengan
kaedah-kaedah lain disebabkan oleh kelebihan-kelebihan yang ada pada kaedah
tersebut [Stacey, 1988], antaranya:
i). Suhu pemprosesan yang rendah.
ii) Pemprosesan yang mudah.
iii) Hasilan yang homogen.
iv) Gentian oksida berdiameter seragam.
2.2 Gentian Alumina
Antara berbagai-bagai jenis bahan seramik oksida, alumina (AI20 3) juga dikenali secara
umum sebagai bahan struktur yang diperlukan, mempunyai kekuatan patah yang baik,
7
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modulus elastik yang tinggi dan sangat baik daripada segi kestabilan termodinamik
[Wilson & Visser, 2001]. Satu-satunya fasa oksida alumina yang stabil secara
termodinamik ialah a.-AI20 3, yang mempunyai stuktur korundum. Aturan perubahan fasa
dalam alumina adalah bergantung kepada bahan mula serta kaedah pemprosesannya.
Sebagai contoh, jika bahan mulanya ialah larutan dalam bentuk boehmit (AIO(OH)) atau
pun alumina amorfus, maka aturan perubahan fasanya ialah is y ---+ 0 ---+ S ---+ a.. Namun,
jika bahan mula ialah gibsit, a.-AI(OHh, maka perubahan fasanya ialah X ---+ y ---+ x ---+ S
---+ a. walaupun boehmit terbentuk sebelum fasa X. Diaspor, polimorf bagi boehmit,
AIO(OH) bertukar secara langsung menjadi a.-AI20 3. Perubahan fasa bagi sebatian
terhidrat biasanya akan melibatkan penghasilan mikrostruktur yang sangat berliang
[Cahn, et aI., 1994].
Gentian berhablur yang mempunyai kandungan a.-A120 3 yang sangat tinggi yang bebas
daripada fasa kekaca adalah sangat stabil secara kimia. Kestabilan secara kimia ini
memberikan sifat kestabilan yang baik dalam atmosfera hakisan, keaktifan yang rendah
terhadap matriks logam seperti aluminium dan kurang saling tindakan dengan berbagai
..
jenis matriks seramik [Wilson & Visser, 2001.].
Alumina mempunyai takat lebur yang tinggi iaitu melebihi 2000°C dan juga mempunyai
kelikatan yang rendah secara relatif apabila dileburkan. Oleh itu, dalam menghasilkan
bentuk gentian, kaedah mejam secara leburan adalah tidak sesuai. Kaedah yang sesuai
untuk menghasilkan gentia'"\ alumina adalah melalui kaedah yang diklasifikasikan
sebagai pembentukan sluri diikuti dengan pembakaran dan larutan atau pemprosesan
'"secara sol-gel yang diikuti dengan rawatan haba [Matthews & Rawling, 1994].
Dalam komposit matriks logam (KML) matriks terdiri daripada logam atau aloi logam,
manakala tetulang pUla, mungkin daripada bahan seramik, polimer dan/atau juga logam
[Callister, 1996]. Bahan logam yang diperkucltkan gentian seramik bukan lagi sesuatu
yang mustahil kerana gentian yang berasaskan alumina serta silikon karbida telah
digunakan dengan meluas sebagai tetulang kepada matriks logam [Kaczmer& Kainer,
1992].
8
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2.3 Sol-Gel
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'Sol-gel' merupakan istilah umum yang digunakan ke atas satu turutan proses yang
berbeza daripada proses-proses lain disebabkan sifat semulajadi bahan mula yang
digunakan. Biasanya bahan yang digunakan adalah dalam bentuk 'sol' atau pun larutan
yang terdiri daripada spesis-spesis organik logam seperti alkoksida [Naslain, 2000].
Perkataan 'sol', ditafsirkan sebagai penyebaran koloid-koloid dalam cecair. Koloid pula
dihuraikan sebagai partikel-partikel pepejal dengan diameter dalam julat 10 - 1000A,
setiap satunya mengandungi 103 - 109 atom. Apabila kelikatan sol meningkat kepada
satu nilai tertentu dengan kehilangan sebahagian daripada fasa cecair, sol tersebut
berubah menjadi tegar. Bahan tegar ini yang dipanggil sebagai 'gel' [Mackenzie, 1984].
Turner (1991) mendefinasikan gel sebagai sebagai pepejal yang mengandungi
komponen cecair dan rangkaian struktur dalaman. Maka kedua-dua pepejal dan cecair
tersebut berada dalam keadaan sangat terserak. Namun, tidak semua sol boleh berubah
menjadi gel kerana untuk sol berubah menjadi gel, interaksi antara partikel/pelarut
mestilah kuat. Oleh itu, sekurang-kurangnya sebahagian pelarut tersebut adalah terikat.
Oleh itu, secara ringkasnya, proses sOl-gel adalah merujuk kepada suatu proses
penukaran larutan bahan mula kepada sol atau gel melalui tindakbalas kimia dan setelah
melalui proses pengeringan dan penumpatan, berubah menjadi bahan pejal [Jacques, et
ai, 1997].
2.4 Komposit
2.4.1 Komposit Matrik~Logam(KML)
Komposit Matriks Logam (KML) merupakan komposit yang terbina daripada logam
sebagai bahan matriks dan diperkuatkan samada dengan partikel, hablur sesungut dan
juga gentian. Komposit ini boleh digunakan pada suhu yang lebih tinggi daripada suhu
,
,
ketahanan matriks logam asas disebabkan kehadiran bahan tetulang yang
meningkatkan sifat kekakuan, kekuatan, kerintangan terhadap kakisan, rintangan
rayapan, kekonduksian haba dan kestabilan dimensi. Antara kelebihan KML berbanding
dengan KMP adalah dapat beroperasi pada suhu yang lebih tinggi, tidak mudah terbakar
dan lebih rintang terhadap degradasi oleh cecair organik. KML lebih mahal dan ini
menjadikan penggunaannya terhad.
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Terdapat pelbagai kaedah penghasilan KML, namun kaedah metalurgi serbuk telah
dipilih berdasarkan kepada kelebihan-kelebihan yang diberikan iaitu:
i) Proses penyediaan campuran serbuk logam-gentian yang mudah.
ii) Suhu pemprosesan yang rendah.
,
,
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3.1 Pendahuluan
Penyelidikan ini dibahagikan kepada dua bahagian iaitu:
Sahagian A: Penghasilan gentian a-A120 3 melalui ubahsuai penyediaan
bahan mula kaedah sol-gel.
Sahagian B: . Penggunaan gentian a-A120 3 yang dihasilkan dalam Komposit
Matriks Logam (KML).
Kaedah yang meluas digunakan bagi penghasilan gentian alumina adalah kaedah sol
gel. Kajian ini memilih aluminium alkoksida sebagai bahan mula iaitu menggunakan
serbuk aluiminium isopropoksida. Penghasilan gentian adalah berdasarkan ubahsuai ke
atas kajian penghasilan gentian mulit. Cartalir penghasilan gentian mulit serta
pengubahsuaian yang telah dijalankan dalam kajian ini ditunjukan dalam Rajah 2.1.
Gentian a -A120 3 diperlukan sebagai tetulc;mg dalam komposit yang dipilih kerana fasa
tersebut merupakan fasa yang paling stabiL Oleh itu, dalam Bahagian B, gentian yang
dihasilkan padakeadaan optimum daripada Bahagian A akan diaplikasikan ke atas satu
sistem komposit yang dipilih untuk menilai keupayaan gentian yang dihasilkan
berbanding beberapa gentian lain yang dipilih, termasuk gentian komersial.
Sistem komposit yang dipilih ialah Komposit Matriks Logam (KML) yang menggunakan
I
serbuk aluminium sebagai bahan matriks melalui kaedah metalurgi serbuk. Sistem serta
kaedah ini dipilih memandangR'an banyak kajian telah tertumpu kepada sistem ini
disebabkan oleh kelebihan-kelebihan yang diberikan terutamanya bagi tujuan yang
memerlukan kombinasi antara sifat ringan dan kekuatan dan/atau kekakuan yang tinggi
[Birchall, 1983; Quenisset, 1989; Lindroos & Talvitic, 1995; Khairel Rafezi, et aI., 2003a
&2003b; Mohd Nazree, et aI., 2003].
,
,
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3.2 Sahagian A : Rekabentuk Eksperimen Untuk Penghasilan Gentian a-Ab03
Melalui Ubahsuai Penyediaan Bahan mula Kaedah 501- Gel
3.2.1 Ubahsuai Penyediaan Bahan mula Kaedah Sol-Gel
Terdapat 3 parameter utamayang mesti dikaji untuk mengoptimumkan parameter-
parameter proses penyediaan bahan mula sol tersebut, sebagaimana yang ditunjukkan
dalam cartalir penghasilan gentian a -Ab03 (Rajah 1) iaitu:
i) Nisbah molar ALP-ALN.
ii) Tempoh adukan.
Ujian kelikatan dan sifat kebendaliran untuk sol daripada setiap set parameter
eksperimen dilakukan. Kajian yang sistematik ini bertujuan untuk memperolehi set
parameter yang paling optimum untuk menghasilkan gentian a -Ab03. Pencirian yang
dijalankan ke atas gentian yang dihasilkan ialah, Analisis Haba (TG/DTA) , Pembelauan
Sinar-X (XRD) dan Mikroskopi Imbasan Elektron (SEM).
Dua bahan mentah utama yang digunakart jalah:
i} Aluminium isopropoksida '(801 079, Merck).
ii} Aluminium nitrat nonahidrat (101063, Merck).
3.2.2 Pemekatan Sol
Pemekatan sol dijalankan mel~lui penyejatan menggunakan Penyejat Berputar Heido/ph
Laborota 4003 (Rajah 3.1) pada sol yang disediakan berdasarkan nisbah molar ALP-
'lI
ALN dan tempoh adukan tertentu yang dipilih disebabkan keadaan sol yang agak cairo
Maka untuk proses pemekatan, sol tersebut dimasukkan ke dalam kelalang penyejat
yang dipanaskan dalam air rendaman pada suhu 60°C (kurang dari suhu didih ALN iaitu
73°C). Bantuan pam vakum dapat mempercepatkan penyejatan air daripada sol. Tahap
kelikatan sol yang sesuai diukur secara kasar berdasarkan keupayaannya membentuk
gentian apabila sebatang rod kaca dicelup ke dalam sol tersebut dan ditarik keluar
dengan segera. Sekiranya kelihatan gentian terbentuk dihujung rod kaca berkenaan,
maka boleh difahami bahawa sol telah mencapai tahap kelikatan yang sesuai untuk
membentuk gentian dengan dilakukan proses mejam. Pada tahap ini kelikatan sol boleh
diukur menggunakan viskometer model Haake VT550 beserta perisian Rheowin™.
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Rajah 3.1: Penyejat Berputar Heido/ph Laborota 4003.
3.2.3 Proses Mejam
Proses mejam dilakukan ke atas sol yang telah meneapai kelikatan yang sesuai melalui
kaedah emparan menggunakhn alat mejam yang dibina sendiri. Alat ini terdiri daripada
bikar mejam yang mempunyaiojllubang-Iubang berdiameter 0.4 mm ditebuk seeara
seragam di keseluruhan bikar plastik yang disambungkan kepada motor Heido/ph model
RGL 500. Bikar mejam dipasang pada pusat bekas takungan aluminium yang
berdiameter 60 em. Bekas takungan tersebut dibalut dengan pita pema'1as agar suhu 60
°C dapat ditetapkan bagi mengelakkan gentian yang dimejam daripada melekat di antara
, .
satu sama lain. '
Kelajuan putaran bikar mejam yang digunkan ialah antara 2000 - 2500 putaran per minit
(rpm). Pada kelajuan ini, sol yang Iikat akan disemperit melalui IUbang pada bikar mejam
lalu membentuk gentian serta berkumpul di dinding bekas takungan. Gentian dapat
mengering dengan eepat kerana dinding bekas takungan dipanaskan oleh balutan pita
pemanas(60 °C). Rajah 3.2 menunjukkan skema kese/uruhan alat mejam gentian yang
13
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digunakan. Contoh gentian yang terbentuk dalam bekas takungan ditunjukkan dalam
Rajah 3.3. Gentian yang terkumpul dipungut dan dikeringkan dalam ketuhar pada suhu
60°C selama 12 jam.
Sol dimasukkan ke
dalam bikar mejam
Bikar
mejam
Rajah 3.2: Proses mejam gentian.
Balutan pita
pemanas pada
keseluruhan dram
Bekastakungan
aluminium panas
Rajah 3.3: Gentian yang terbentuk dalam bekas takungan.
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3.2.4 Pengkalsinan dan Pensinteran Gentian
Gentian anum yang dihasilkan kemudiannya dikalsin dan disinter dalam relau suhu tinggi
Carbo/ite mode/ CWF 11/5 dalam atmosfera biasa pada suhu yang berbeza iaitu 500,
700, 900, 1000, 1100 dan 1200°C dengan tempoh rendaman selama 1 jam pada kadar
5°C/min.
3.2.5 Pencirian
Sol yang disediakan dicirikan berdasarkan sifat reologinya. Gentian yang diperolehi
dicirikan menggunakan alatan TG/OTA, XRO dan SEM.
3.2.5.1 Kajian Sifat Reologi Sol
Kajian ini dijalankan menggunakan peralatan reometer Haake VT550 beserta perisian
Rheowin™ bagi menentukan kelikatan serta ciri aliran sol. Reometer ini mempunyai
keupayaan untuk mengukur kelikatan pada julat 1-109 cPo Julat kadar ricih yang
digunakan adalah antara 10 - 600 (1/s) pada ~ela masa 60 saat.
Sol yang telah diaduk, kelikatannya diuji menggunakan reometer yang berbentuk cawan
dan kon merujuk kepada piawai DIN 53018 (dari pengeluar) yang setara dengan piawai
ASTM 04212 [ASTM 04212, 1998]. Sol yang berkelikatan tinggi (> 1000 cP) pula diuji
menggunakan reometer jenis plat dan kon merujuk piawai ISO 3219 (dari pengeluar)
yang setara dengan piawai ASTM 0 1824 [ASTM 0 1824, 1999].
3.2.5.2 Analisis Haba~
Oalam kajian ini, dua analisis Ifc:lba iaitu termogravimetri (TG) dan analisis kebezaan
haba (OTA) dijalankan ke atas gentian anum yang dihasilkan daripada komposisi sol
yang terbaik iaitu dengan nisbah molar ALP-0.5M ALN=3. Analisis TG dan OTA
dijalankan menggunakan peralatan sistem TG/OTA jenis Linseis. Gentian anum yang
dianalisis dikenakan suhu 1200°C pada kadarpemanasan 5°C/min dalam udara.
•,
3.2.5.3 Analisis Pembelauan Sinar-X (XRD)
Analisis XRO dilakukan ke atas gentian anum dan yang telah dikalsinkan pada pelbagai
suhu pengkalsinan menggunakan mesin pembelauan sinar-X model Philips PW 1820
bagi mengesan fasa yang hadirserta perubahan fasa yang berlaku.
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Hukum Bragg digunakan pada pembelauan sinar-X bagi sampel yang bersifat hablur
dengan formula ringkas yang menghubungkan jarak gelombang (A) dan jarak antara
satah bagi satah-satah hablur (dhkf) tersebut iaitu dengan hUbungan seperti berikut :
nA =2dhkl sin e '" (2.1)
di sini, n = aturan pembelauan (1, 2,3, ... ).
A = jarak gelombang sinar-x yang digunakan.
dhkf = jarak di antara satah-satah atom.
B = sudut Bragg.
Pengenalpastian fasa-fasa hablur dilakukan dengan cara membandingkan corak
belauan sampel dengan corak belauan piawai yang diperolehi daripada pengkalan data
antarabangsa ICDD (International Center for Diffraction Data). Ini dilakukan dengan
bantuan perisian komputer yang terdapat bersama sistem XRD.
3.2.5.4 Mikroskopi Imbasan Elektron lSEM)
Analisis SEM digunakan untuk mengkaji morfologi gentian yang dihasilkan
menggunakan peralatan unit SEM jenisl Cambridge model Stereoscan 200 dan Leica
Cambridge S-360 . SEM merupakan suatu kaedah pengimejan resolusi tinggi
menggunakan alur elektron bagi menguji sampel, berbeza dengan mikroskop optik yang
menggunakan alur cahaya boleh nampak. Elektron mempunyai jarak gelombang yang
lebih sempit berbanding alur cahaya dengan resolusi kuasanya meningkat dari 0.2 mm
kepada 1 nm, memberikan beberapa kelebihan SEM berbanding dengan mikroskop
t
optik iaitu mempunyai pembesaran yang jauh lebih tinggi melebihi 100,000X dan
kedalaman yang lebih besar iaitu sehingga 100 kali mikroskop optik.
3.3 Sahagian B: Rekabentuk Eksperimen Untuk Penggunaan Gentian a .A1
2
0
3
Yang Dihasilkan Dalam Komposit Matl'iks Logam (KML)
,
3.3.1 Pendahuluan
Gentian AI20 3 yang dihasilkan dari Bahagian A perlu dipastikan keupayaannya untuk
dijadikan gentian tetulang dalam KML. Oleh itu, lima jenis gentian alumina digunakan
dalam kajian bagi tujuan perbandingan, iaitu:
i) Alk mewakili gentian yang dikalsin pada 1200 °C dengan kadar pemanasan 5
°C/min (dari Bahagian A).
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ii) Almono mewakili gentian yang dihasilkan daripada aturan monoasetat [Lim, et.
al.,2000]
iii) Almax mewakili gentian yang telah dihasilkan secara komersial (Mitsui Mining
Co. Ltd, Japan)
iv) Saffil mewakili gentian yang telah dihasilkan secara komersial (Saffil, USA)
Gentian Alk adalah gentian paling optimum dihasilkan dalam penyelidikan ini merujuk
kepada sifat kebolehpegangan yang baik serta mempunyai permukaan yang liein. Sifat
gentian yang digunakan di dalam KML ditunjukkan dalam Jadual 3.1. Komposisi, kaedah
penghasilan, parameter pemadatan dan prosedur pensinteran dalam penghasilan KML
dirujuk kepada kajian terdahulu [Mohd Nazree et al.,2003; Samuel, 2003; Kaczmar &
Kainer, 1992].
Jadual 3.1 : Sifat gentian yang digunakan di dalam KML
" SaffilSifat Alk Almono Almax.
.
Diameter (J-lm) 10-20 5-8 10 3.5
Saiz butir (J-lm) 2 -3 -100 x 10-3 - -
Jenis Hablur a -A120 3
a -A120 3 a -A120 3
a -A120 3
AI1sB40 33 Si02
Komposisi (% berat) 99 Ab03 99 AI20 3 99.5 AI20 3 96 AI20 34Si02
3.3.2 Penggunaan Gentian a -A120 3 Yang Dihasilkan Dalam Komposit Matriks
Logam (KML)
Dua bahan utama yang terlibat dalam penghasilan KML ialan:
\
i) Matriks - serbuk aluminium.
ii) Gentian - gentian alumina dari sumber yang berbeza.
Serbuk aluminium yang digunakan sebagai bahan matriks mempunyai ketulenan tinggi
dan diperolehi dari BDH Laboratory Supplies, England dengan purata saiz partikel 251.lm
dalam bentuk kepingan. Sifat serbuk aluminium yang digunakan ditunjukkan dalam
JaduaI3.2.
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Jadual 3.2: Sifat serbuk aluminium yang digunakan dalam kajian.
Sifat Kimia Nilai
Ketumpatan (g/cm 3 ) 2.7
Takat lebur (OC) 660
Berat mol (g) 26.98
Gentian yang digunakan sebagai tetulang dalam sistem KMl ini pula, terdiri daripada
gentian yang dihasilkan dalam kajian serta gentian-gentian komersil.
Penghasilan komposit melalui kaedah metalurgi serbuk melibatkan tiga peringkat
pemprosesan iaitu pencampuran basah, penekanan dan pensinteran sebagaimana yang
dijalankan dalam kajian terdahulu [Mohd Nazree, et aI., 2003; Samuel, 2003; Kaczmar &
Kainer, 1992]. Tatacara terperinci eksperimen ditunjukkan dalam cartalir pada Rajah 3.4.
I Serbuk aluminium I " I Gentian.
~ /'
Pencampuran
Proses pengadukan basah (menggunakan etanol) selama 3 jam
dengan nisbah peratus berat matriks kepada gentian, 90: 10
Pengeringan
PenlJrasan serta pengeringan pada
70°C selama 12 jam
'iC
Penekanan
.
210 MPa
Pensinteran
Pada 600°C selama 7 jam, kadar pemanasan
sebanyak 10 °C/min pada atmosfera biasa
Pencirian
Rajah 3.4: Cartalir tatacara eksperimen bagi menghasilkan komposit.
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3.3.2.1 Pencampuran
Pencampuran serbuk aluminium dan gentian pada nisbah 90:10 [Samuel, 2003]
dilakukan melalui kaedah pencampuran basah bagi mengelakkan gentian melekat
antara satu sama. Ini bertujuan untuk memastikan gentian terserak secara homogen
dalam jasad komposit [Kaczmar & Kainer 1992]. Pencampuran dimulakan dengan
mengaduk gentian dalam etanol menggunakan pengaduk bermagnet selama 10-15
minit, kemudian serbuk aluminium dimasukkan dan pengadukan diteruskan selama 3
jam. Pencampuran ini dilakukan pada suhu bilik dan dalam bikar tertutup bagi
mengelakkan pemeruapan etanol menjadi lebih cepat. Kemudian campuran dituras
menggunakan kertas turas bagi mengasingkan etanol daripada campuran. Setelah itu,
hasilan pada kertas turas dikeringkan dalam ketuhar pada suhu 70 °C selama 12 jam.
3.3.2.2 Penekanan
Penekanan dilakukan bagi menghasilkan sampel yang berketumpatan tinggi pada
bentuk yang dikehendaki bergantung kepa~a analisis yang akan dijalankan. Dalam
kajian ini sampel berdimensi 40 mm x 1&-mm x 3.7 mm dihasilkan menggunakan acuan
berdimensi luar, 62 mm x 42 mm x 34 mm yang diperbuat daripada keluli alatan. Proses
penekanan menggunakan mesin UTM (Universal Testing Machine) model Shimadzu,
UMH-50. Tekanan yang digunakan ialah 210 MPa selama 2 minit bagi memastikan
sampel ditekan secara seragam [Mohd Nazree et aI., 2003].
3.3.2.3 Pensinteran ~
Pensinteran merupakan pertaut~n atau penggabungan partikel serbuk melalui resapan
daripada proses pembakaran pada suhu tertentu [Callister,1996]. Proses ini dilakukan
pada suhu di bawah takat lebur sesuatu bahan [German, 1997]. Dalam kajian ini, proses
pensinteran dilakukan pada 600°C dengan kadar pemanasan 10°C/min selama 7 jam
dalam persekitaran udara biasa menggunak~n relau Carbolite model CWF 11/5 yang
,
beroperasi secara automatik. Suhu 600°C digunakan kerana takat lebur bagi aluminium
adalah 660°C. Kadar pemanasan serta tempoh rendaman yang digunakan merupakan
kadar serta tempoh yang optimum pada komposit yang dihasilkan [Mohd Nazree et aI.,
2003].
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3.3.3 Pencirian
Teknik-teknik pencirian yang dijalankan ke atas KML yang dihasilkan bagi tujuan
perbandingan iaitu:
1. Analisis Pengembangan Linear.
2. Analisi Ketumpatan Pukal Dan Keliangan Ketara.
3. Analisis Pembelauan Sinar-X (XRD).
4. Ujian Lentur Tiga Titik.
5. Ujian Kekerasan (Vicker).
3.3.3.1 Analisis Pengembangan Linear
Ujian ini dilakukan untuk memerhatikan samada berlaku pengecutan atau
pengembangan sampel akibat daripada pensinteran yang telah dijalankan. Dalam ujian
ini, panjang (I), lebar (w) dan tebal (t) sampel sebelum dan selepas pensinteran diukur
bagi mendapatkan perubahan dimensi yang berlaku bagi mengesan perbezaan dimensi
pada semua arah. Peratus pengembangal'l boleh diperolehi daripada persamaan-
persamaan 3.2 hingga 3.4 iaitu perbezaa~ ukuran panjang, lebar dan tebal sampel
sebelum dan selepas disinter.
% pengembangan bagi panjang = /2 -/1 X 100
/1
/2 =panjang selepas pensinteran.
/1 = panjang seGelum pensinteran.
% pengembangan bagi lebar = W2 - W1 X 100
.;c
W2 =lebar selepas pensinteran.
W1 =lebar sebelum pensinteran.
% pengembangan bagi tebal = t2 - t1 X 100
t2 = tebal selepas pensinteran.
t1 = tebal sebelum pensinteran.
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Namun, pengesanan ke atas pengembangan atau pengecutan sampel dilakukan dengan
mengira peratus perubahan isipadu menggunakan persamaaan seperti persamaan 3.5
Nilai peratus perubahan positif akan memberikan sifat pengembangan, manakala nilai
negatif menunjukkan sifat pengecutan.
% perubahan isipadu = V2 - V1 X 100
...................... (3.5)
V1
V1 = isipadu sampel sebelum pensinteran.
V2 =isipadu sampel selepas pensinteran.
3.3.3.2 Analisis Ketumpatan Pukal dan Keliangan Ketara
Analisis ketumpatan pukal serta keliangan ketara dilakukan ke atas sampel
menggunakan prinsip Archimedes. Pada mulanya sampel yang diikat menggunakan tali
nilon ditimbang di udara (W1). Penggunaan tali nilon berbanding benang adalah bagi
menimumkan ralat jisim air, kerana benang menyerap air. Kemudiannya sampel
,.
dimasukkan ke dalam bekas yang berisi ai!' suling dan divakum selama 30 minit. Setelah
itu sampel ditimbang secara tergantung dalam air (W2). Sampel yang telah ditimbang
dilapkan permukaannya dan ditimbang di udara sekali lagi, bacaannya diambil sebagai
W3· Nilai ketumpatan pukal dan keliangan ketara dikira menggunakan persamaan 3.6
dan 3.7
Ketumpatan pukal = W1 x Pair (g/cm 3) (3.6)
I
Keliangan ketara = W3 - W1 X 100 (%) (3.7)
\,
3.3.3.3 Analisis Pembelauan Sinar-X (XRD)
Analisis pembelauan sinar-X (XRD) dijalankan untuk mengenalpasti fasa-fasa yang
wujud dalam komposit yang dihasilk~n. Peralatan serta kaedah analisis adalah sama
seperti yang telah dijalankan ke atas gentian dan diterangkan sebelum ini.
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3.3.3.4 Ujian Lentur Tiga Titik
Dalam ujikaji ini, ujian lenturan 3 titik dilakukan dengan menggunakan mesin Instron
model 8501 untuk mengenakan daya tindakan sehingga sampel gagal. Piawaian yang
digunakan ialah ASTM C 1161 [ASTM C 1161, 1994] pada kadar beban 0.2 KN/min.
Saiz sampel yang diperlukan ialah 15 mm x 40 mm x 2 mm. Ujian ini dijalankan bagi
mengukur kekuatan KML yang dihasilkan. Kekuatan ditakrifkan sebagai keupayaan
sesuatu bahan untuk merintangi daya kenaan tanpa alah atau patah. Nilai tegasan patah
boleh ditentukan daripada persamaan 3.8. Mikrostruktur permukaan patah sampel
kemudian diperhatikan dengan SEM.
(3.8)
di sini,
OfS = tegasan patah (MPa).
F = daya yang diperlukan untuk sampel gagal (N).
L = jarak di antara 2 titik beban di bawah sampel (m).
8 = lebar sampel (m).
o =tebal sampel (m).
3.3.3.5 Ujian Kekerasan (Vicker)
Ujian kekerasan Vicker merupakan salah satu ujian kekerasan mikro yang boleh
menentukan sifat permukaan sampel. Ujian kekerasan mikro Vicker dijalankan
menggunakan peralatan model Future Tech E - 70 dengan beban sebanyak 1.0 kgf.
Sampel terlebih dahulu dicanai 8engan kertas SiC secara berperingkat bermula dari saiz
240,320,400,600 sehingga 1200 untuk membuang permukaan atas sampel yang kasar.
Kemudian sampel digilap dengan pelelas intan bersaiz 6 JJm dengan tempoh 3 minit
untuk menanggalkan sebarang calaran halus. Sampel dimasukkan ke dalam pembersih
ultrasonik untuk menyingkirkan segala bahan kotoran dan lebihan yang melekat pada
,
sampel. '
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4. KEPUTUSAN DAN PERBINCANGAN
USMJIP2-08
4.1 Pendahuluan
Bab keputusan dan perbincangan ini dibahagikan kepada dua bahagian besar iaitu
Bahagian A (penghasilan gentian a-A120 3 dan pencirian) dan Bahagian B (penghasilan
komposit matriks logam, KML dan pencirian).
4.2 Bahagian A: Penghasilan Gentian a-A120 3 Melalui Ubahsuai Penyediaan
Bahan mula Kaedah Sol-Gel
4.2.1 Kajian Awal Mengenai Peranan Nisbah Molar ALP-ALN Dan Tempoh
Adukan Campuran.
Kajian awal ke atas kesan 2 parameter yang mempengaruhi sifat sol iaitu nisbah molar
ALP-ALN serta tempoh adukan dilakukan pada peringkat ini. Hanya tiga nisbah molar
ALP-ALN sebanyak 1, 3, dan 5 dengan menetapkan kemolaran ALN sebanyak 0.5M
.
serta tempoh pengadukan selama 24 jani.[Ki, 1998] telah digunakan dalam kajian ini.
Keputusan kajian ditunjukkan dalam Jadual 4.1.
Jadual 4.1: Kesan nisbah molar ALP-0.5M ALN yang berbeza.
Nisbah Molar Tahap awal bagi sol Sifat bolehmejam
ALP-O.5M t dikesan menggunakan
Kod ALN Pemerhatian Kelikatan (cP) celupan rod kaca *
Sol yangjernih tetapi 6.25 tidak
S1 1 sangat cair
S3 3 Sol yang jernih 9.78 ya
Menjadi gel dan Tidak dapat tidak
S5 5 berlaku pemendakan dikesan
(terlalu pekat)
* Kaedah celupan rod kaca adalah sebagal\,petanda awal kebolehmejaman sol yang
dihasilkan [Saka &Kozuka, 1988, Venkatesh &Ramanan, 2002].
Secara visual, keputusan menunjukkan daripada tiga nisbah molar yang dikaji, sol
dengan nisbah 1 dan 3 sahaja yang menunjukkan keterlarutan yang lengkap dengan
menghasilkan larutan yang jernih, manakala sol dengan nisbah molar 5 tidak melarut
dengan lengkap malah sol tersebut menjadi gel tegar semasa proses pengadukan
dijalankan. Dari segi kelikatan pula, S3 mempunyai kelikatan paling tinggi berbanding
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dengan 81. 8etelah 1 jam proses penyejatan dijalankan, 83 memberikan sifat
bolehmejam tetapi 81 tidak menunjukkan sifat bolehmejam sehinggalah hampir
kesemua larutan sol tersebut meruap. Ini mungkin disebabkan oleh komposisi sol di
mana kandungan air yang terlalu banyak menyebabkan air terbebas melalui penyejatan
namun pempolimeran tidak berlaku. Keadaan-keadaan sol yang menggunakan nisbah
ALP-O.5M ALN yang berbeza ditunjukkan dalam Rajah 4.1. Keadaan sol menggunakan
nisbah molar ALP-O.5M ALN yang menjadi gel (85) ditunjukkan dalam Rajah 4.2.
Contoh sol yang mempunyai sifat boleh mejam (83) pula ditunjukkan oleh Rajah 4.3
yang mana didapati sol tersebut boleh ditarik dengan mudah.
Rajah 4.1 : 801 deng~n lima nisbah molar ALP-O.5M ALN yang berbeza.
Rajah 4.2 : 801 yang menjadi gel tegar, 85.
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(a) (b)
Rajah 4.3 : (a) S3 yang jernih dan (b) rod kaca menarik sol Iikat untuk menguji sifat
boleh mejam sol S3.
4.2.1.1 Pemekatan sol
Pemekatan adalah untuk meningkatkan kelrkatan sol sehingga mencapai kelikatan yang
sesuai untuk proses mejam iaitu antara 10 - 100P [Sowman, 1988a; Ki, 1998; Ramanan
& Sutapa, 2000]. Sol yang diperlukan juga mestilah mempunyai sifat bolehmejam yang
boleh diuji secara awalnya dengan cara merendamkan rod kaca dan menariknya keluar
dengan cepat sebagaimana yang telah dilakukan dalam kajian terdahulu [Saka &
Kozuka, 1988, Venkatesh& Ramanan, 2002]. Pemekatan sol dapat diukur atau dinilai
berdasarkan kesan tempoh ~penyejatan ke atas keadaan sol, isipadunya dan sifat
reologi sol tersebut. .,..
4.2.2.1(i) Kajian Ke Atas 5ifat Reologi Sol
Kajian sifat reologi dilakukan bagi mengenalpasti ciri sol yang dihasilkan samada
Newtonan atau bukan Newtonan. Ini ditunjukkan dalam graf kelikatan melawan kadar
;
ricih di mana garis lurus menunjukkan tiada perubahan kelikatan dengan kadar ricih yan
menandakan sol tersebut bersifat Newtonan. Dalam sesetengah keadaan, ada graf/sol
yang menunjukkan garis lurus diawal penyediaan, tetapi berubah apabila masa
penyejatan meningkat. Ciri utama bagi sol yang mempunyai sifat boleh mejam ialah
mempunyai ciri Newtonan ketika kelikatan rendah dan kekal dengan ciri tersebut pada
kelikatan tinggi.
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Secara keseluruhan, kesemua sol bersifat Newtonan diawal penyediaan dan berlaku
perubahan sifat sol apabila penyejatan dijalankan. Namun perubahan tersebut hanya
boleh diwakili oleh beberapa keadaan sahaja iaitu:
i) kekal bersifat Newtonan tetapi masih sangat cair sehingga hampir
keseluruhan sol menyejat.
ii) kelikatan meningkat tetapi masih tidak mencapai kelikatan boleh mejam
sehingga hampir keseluruhan sol menyejat.
iii) kekal Newtonan dengan peningkatan kelikatan namun sehingga satu
tahap, siifat sol berubah menjadi bukan Newtonan.
iv) sifat Newtonan kekal sehingga sol mencapai kelikatan boleh mejam.
Rajah 4.4 - 4.7 menunjukkan sifat aliran sol apabila nisbah mol dan tempoh yang
berbeza dikenakanl.
1.2
1.0
O.S
0.6
0.4
100 200 300
; (lis]
400 500 600
OIsball=! ' ~Ips adul<
- >J = f (j)
nisbah=l. f5 min
->J=f(j)
nisbah=1, 30 min
">J=f(j)
nisbah=I.46 min
- >J = f (j)
nisbah=1, (f0 min
- 'I = f 'f)nisbah=I.~15min
- 'I =f (j)
nisbah=1, go min
- 'I'" f (;)
Rajah 4.4: Graf kelikatan melawan kadar ricih 0.5M ALN, tempoh adukan 18 jam dan
nisbah molar ALP-ALN=1.0. Menunjukkan peningkatan kelikatan sol yang bersifat
Newtonan namun berubah menjadi bukan N'ewtonan setelah 90 minit.
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Rajah 4.5: Graf kelikatan melawan kadar ricih 0.5M ALN, tempoh adukan 18 jam dan
nisbah molar ALP-ALN=3.0. Menunjuk~an" peningkatan kelikatan sol yang bersifat
Newtonan namun berubah menjadi bukan Newtonan setelah 75 minit..
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Rajah 4.6: Graf kelikatan melawan kadar ricih 0.5M ALN, tempoh adukan 24 jam dan
nisbah molar ALP-ALN=1.0. Menunjukkan peningkatan kelikatan sol yang bersifat
Newtonan d namun berubah menjadi bukan Newtonan setelah 105 minit..
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Rajah 4.7: Contoh graf kelikatan melawan kadar ricih O.5M ALN, tempoh adukan 24 jam
dan nisbah molar ALP-ALN=3.0. Menunjukkan peningkatan kelikatan sol yang bersifat
Newtonan dan kekal sehingga mencapai kelikatan boleh mejam.
Rajah 4.4, 4.5 dan 4.6 menunjukkan sol bersifat Newtonan diawal penyediaan dan kekal
dengan sifat tersebut ketika kelikatan meningkat namun pada satu tahap berubah sifat
menjadi bukan Newtonan. Berbeza pada sol dalam Rajah 4.7, sol bersifat Newtonan di
awal penyediaan dan kekal sehingga kelikatan menghampiri kelikatan yang sesuai
untuk proses mejam iaitu sekitar 7 Pa.s (70P). Berbanding dengan kesemua graf yang
ditunjukkan, keadaan sol sEfbagaimana Rajah 4.7 sahaja yang diperlukan dalam
penghasilaan gentian melalui proses mejam.
...
Keputusan kajian reologi menunjukkan bahawa pembuktian sifat boleh mejam melalui
sifat kebendaliran tidak boleh dijalankan ke atas semua sol yang telah disediakan. Ini
kerana sol dengan nisbah molar ALP-ALN=5.0 tidak boleh dijalankan kerana sol
berubah menjadi gel tegar dalam tempoh peng-adukan.
Pada awal penyediaan, iaitu sebaik sahaja selesai pengadukan, kesemua sol bag;
kesemua siri eksperimen bersifat Newtonan iaitu kelikatan berkadar terus dengan kadar
ricih dan berkelikatan sangat rendah. Sehingga ke satu tahap apabila melalui satu
tempoh pemekatan (proses penyejatan), bagi sesetengah siri eksperimen, aliran mula
menunjukkan sifat bukan Newtonan iaitu keJikatan berkurang dengan peningkatan kadar
ricih (Rajah 4.4, 4.5 dan 4.6). Keadaan Newtonan yang hanya pada kelikatan rendah
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tetapi tidak kekal pada kelikatan tinggi tidaklah dikehendaki. la merupakan keadaan
yang tidak membantu proses mejam gentian [Mutsuddy & Ford, 1995].
Namun, berbeza bagi sol dengan nisbah molar ALP-ALN = 3 (Rajah 4.7) didapati sol
bersifat Newtonan di awal penyediaan dan kekal dengan sifat tersebut pada kelikatan
yang tinggi. Ini merupakan ciri sol yang diperlukan untuk melalui proses mejam.
Kelikatan yang sesuai bagi proses mejam adalah sekitar 100P [Sakka & Kozuka, 1988],
namun kelikatan diukur bagi nisbah molar ALP-ALN = 3 ialah sekitar 7 Pa.s (70P) iaitu
sebelum sol benar-benar boleh menjalani proses mejam. Ini kerana, kelikatan lebih
rendah adalah diperlukan sebelum sol mencapai kelikatan sebenar bagi mengelakkan
pemejalan sol dengan cepat.
Hasil dari kajian ini menunjukkan bahawa proses menghasilkan gentian alumina
menggunakan sistem isopropoksida adalah sangat sensitif terhadap nisbah ALP-ALN
yang digunakan. Kajian jelas menunjukkan nisbah yang lain tidak berjaya menghasilkan
gentian kecuali ALP-0.5M ALN=3.0.
Dalam penghasilan gentian secara mejam ini, sifat reologi iaitu kelikatan mesti
diperhatikan dengan teliti. Ini ialah kerana sifat reologi bagi sol yang sedang memekat
akan berubah dengan cepat, terutamanya bagi sol yang melibatkan penggunaan bahan
organik seperti alkoksida. Pempolimeran linear akan berlaku dengan pantas sebaik
sahaja kandungan air meruap dan menghasilkan sol yang mempunyai sifat boleh
mejam. Sol mestilah membentuk rantaian polimer secara linear bagi menghasilkan sifat
aliran Newtonan iaitu kelikathn semestinya tidak bergantung kepada kadar ricih bagi
membolehkan penghasilan gentian. Sol yang tidak mempunyai sifat Newtonan akan
mewujudkan pempolimeran 3-dimensi dan tidak sesuai untuk menghasilkan gentian,
sebagaimana yang telah dilaporkan oleh kajian-kajian terdahulu [Sakka, 1988; Me Colm
&Clark, 1988; Ramanan, 2002].
.
Keperluan sifat Newtonan ini juga dipersetujui oleh McColm dan Clark, (1988), yang
melaporkan, bagi menghasilkan gentian panjang, sol yang dihasilkan mestilah
mempunyai sifat Newtonan, yang akan membenarkan pembentukan gentian melalui
kaedah mejam. Dengan kelikatan yang sesuai, gentian akan dihasilkan melalui alat
mejam menggunakan daya mekanik yang sederhana. Jelasnya, keadaan sol diperolehi
dalam kajian ini yang dicirikan dengan pempolimeran linear membantu menghasilkan
gentian panjang melalui proses mejam.
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Sakka dan Kozuka (1988) telah melaporkan bahawa sol yang tidak mempunyai sifat
bolehmejam mengandungi polimer atau pun partikel tak linear dan menganggap
bahawa peningkatan kelikatan sol akan menyumbang kepada struktur-struktur
rangkaian polimer tak linear. Keadaan ini akan menghasilkan serbuk tetapi tidak dapat
menghasilkan gentian. Struktur rangkaian ini mudah pecah apabila dikenakan daya ricih
dan tidak sesuai untuk penarikan gentian, lalu menunjukkan ciri-ciri bukan Newtonan
pada julat kelikatan yang tinggi. Sol yang bersifat boleh mejam pula terdiri daripada
polimer atau pun partikel linear. Peningkatan nilai kelikatan disebabkan oleh
peningkatan kepadatan polimer linear berbanding struktur rangkaian dalam sol dan
proses pemadatan akan berterusan sebelum pembentukan rangkaian 3-dimensi
berlaku. Ini akan mengekalkan sifat Newtonan sol sehingga kepada keadaan kelikatan
yang tinggi.
4.2.2.2 Proses Mejam
Proses mejam dilakukan ke atas sol yang telah menjalani proses pemekatan dan
mencapai kelikatan yang sesuai. Dalam kajian ini, kelikatan yang dicatat ialah 7 Pa.s
"(70P) iaitu nilai kelikatan sebelum menc~pai kelikatan sebenar bagi proses mejam. Ini
bertujuan supaya sol tidak memejal dengan cepat bagi memastikan proses mejam
boleh dijalankan selepas pengukuran kelikatan. Menurut kajian terdahulu, proses
mejam boleh dijalankan ke atas sol yang berkelikatan antara 10 - 1000P [Sowman,
1988a]. Ki (1988) serta Venkatesh dan Ramanan (2002) pula menjalankan proses
mejam gentian pada kelikatan sol sekitar 100P. Sol yang mempunyai kelikatan yang
rendah akan menghasilkan bentuk serbuk hasil daripada sebaran titisan-titisan dan
bUkannya gentian sepertimhna yang telah dilaporkan oleh Saka dan Kozuka (1988).
Contoh gentian anum yang dill8silkan daripada sol yang mempunyai sifat boleh mejam
ditunjukkan dalam Rajah 4.8 dan hasilan dari sol yang tidak mempunyai sifat boleh
mejam ditunjukkan dalam Rajah 4.9. Rajah 4.10 dan 4.11 pula menunjukan gentian
yang telah dikalsin.
,
,
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Rajah 4.8 Gentian anum yang dihasilkan daripada sol yang mempunyai sifat boleh mejam.
Rajah 4.9: Gentian anum yang dihasilkan daripada sol yang tidak mempunyai sifat boleh mejam.
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Rajah 4.10: Gentian yang telah dikalsin daripada sol yang mempunyai sifat boleh
mejam.
Rajah 4.11: Gentian yang telah dikalsin daripada sol yang tidak mempunyai sifat boleh
mejam menunjukkan bentuk serbuk.
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Rajah 3.10 hingga 3.13 menunjukkan perbezaan jelas antara gentian anum serta
gentian yang telah dikalsin daripada sol yang mempunyai sifat boleh mejam dan sol
yang tidak mempunyai sifat boleh mejam. Sol bersifat boleh mejam menghasilkan
gentian selanjar sedangkan sol yang tidak bersifat boleh mejam memberikan hasilan
yang berbentuk titisan (droplets). Ini membuktikan sol yang bersifat boleh mejam amat
penting bagi menjayakan penghasilan gentian.
In; je/as membuktikan bahawa kombinasi antara 0.5M ALN, nisbah molar ALP-0.5M
ALN = 3 dengan tempoh pengadukan 24 jam sahaja dalam kajian ini yang merupakan
parameter yang terbaik yang boleh membentuk sol boleh mejam bagi penghasilan
gentian a-alumina.
4.2.2.3 Pengkalsinan dan Pensinteran Gentian
Pengkalsinan merupakan pemanasan sesuatu bahan atau campuran ke suhu tinggi
tanpa berlakunya sebarang resapan, yang al<'an membebaskan juzuk-juzuk yang mudah
.
meruap serta menghasilkan perubahan-pe~ubahan fizikal. Pensinteran pula merupakan
pengikatan serbuk melalui haba yang membolehkan wujudnya satu atau lebih
mekanisma pergerakan atom bagi tautan antaramuka partikel [McColm, 1994]. Dalam
kajian ini, gentian anum yang dihasilkan melalui proses mejam kemudiannya dikalsin
dan disinter bagi mendapatkan gentian oksida. Pengkalsinan dijalankan pada suhu
yang berbeza iaitu 500, 700, 900, 1000, 1100 dan 1200°C bag; mengenalpasti
perubahan fasa yang berlak~ serta memastikan kewujudan fasa yang dikehendaki iaitu
a-alumina. Ini dapat dikesan me~lui analisis XRD.
4.2.3 Pencirian
Pencirian yang dijalankan adalah meliputi pencirian ke atas sol bahan mula alumina
yang disediakan, gentian anum yang dihasilka'n serta gentian yang telah dikalsin.
4.2.3.3 Analisis Haba
Analisis haba dijalankan ke atas gentian anum yang dihasilkan dari komposisi yang
terbaik iaitu daripada sol dengan nisbah molar ALP-0.5M ALN=3, menggunakan dua
teknik iaitu termogravimetri (TG) dan analsis kebezaan haba (DTA). Suhu yang
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dikenakan sehingga 1200 °C dengan kadar pemanasan 5 °C/min. Keputusan yang
diperolehi ditunjukkan dalam Rajah 4.14 (TG) dan 4.15 (DTA). Perubahan kehilangan
jisim serta perubahan suhu hanya dikesan sepanjang pemanasan sahaja.
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Rajah 4.12: TG bagi gentian anum dari soi dengan nisbah molar ALP-0.5M ALN=3
dengan pemanasan sehingga 1200 °C dengan kadar pemanasan 5 °C/min.
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Rajah 4.13: DTA bagi gentian anum dari sol dengan nisbah molar ALP-0.5M ALN=3
dengan pemanasana sehingga 1200 °C dengan kadar pemanasan 5 0C/min.
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Keputusan menunjukkan pada julat suhu yang rendah iaitu dari suhu bilik ke suhu
sekitar 100 °c terdapat kehilangan berat yang agak seragam. Kehilangan berat ini
bertambah sehingga ke suhu sekitar 250 °C. Kehilangan berat ini juga ditunjukkan oleh
puncak endotermik pada analisis OTA. .
Pada julat suhu antara 250 °C hingga 450 °C pula, kehilangan berat semakin jelas
dalam analisis TG. OTA juga merekodkan puncak endotermik yang agak tinggi. Ini
mungkin disebabkan oleh pemeruapan bahan organik yang hadir dalam bahan mentah
yang digunakan dalam sampel. .Faktor lain bagi puncak endotermik ini juga adalah
dipercayai disebabkan oleh pemeruapan air.
Namun, selepas suhu 450 °C, tiada pertambahan kehilangan berat dicatatkan. Berat
sampel stabil selepas suhu ini disebabkan tiada lagi bahan yang boleh meruap yang
dibebaskan. Jisim yang tinggal merupakan jisim bahan seramik yang telah mengalami
perubahan daripada bahan gentian anum." Pada OTA, sedikit puncak endotermik
dikesari sekitar suhu 800 °C, dipercayai merujuk kepada perubahan fasa alumina
daripada y kepada IJ-AI20 3 [Birchall, 1983].
Seterusnya TG menunjukkan kehilangan berat yang stabil, namun OTA menunjukkan
terdapat puncak endotermik yang jelas pasa suhu sekitar 1100 °C. Ini adalah merujuk
kepada pembentukan fasa a. dalam gentian yang dihasilkan, sebagaimana yang telah
dibuktikan dalam analisis XRq [Birchall, 1983].
4.2.3.4 Analisis Pembelauan Sinar - X (XRD)
Analisis pembelauan sinar-X dilakukan ke atas gentian yang telah dikalsin/sinter untuk
mengesan kehadiran fasa a.-alumina yang dikehendaki serta perubahan fasa yang
berlaku. Oalam kajian ini, perubahan fasa di~aji dengan mengkalsinkan gentian anum
pada enam suhu yang berbeza iaitu 500 °c, 700 °c, 900 °c, 1000 °c, 1100 °C dan
1200 °c dengan kadar pemanasan 5 °C/min.
Keputusan .ujian pembelauan sinar-X menunjukkan perubahan fasa pada suhu
pengkalsinan yang berbeza (Rajah 4.14) dan diringkaskan dalam Jadual 4.2. Kehadiran
fasa a. yang diperlukan mula dikesan pada suhu sekitar 1000 °c dan menjadi fasa
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tunggal pada suhu 1200 °C. Bukti pembentukan fasa a pada suhu 1200 °C ditunjukkan
dalam Rajah 4.15.
Jadual 4.2: Perubahan fasa dalam gentian alumina yang dihasilkan dalam kajian.
Suhu Pengkalsinan (0C) Fasa
500 am
700 y+o
900 0+8
1000 8+a
1100 a
1200 a
Nota:
am= amorfus.
y = gamma alumina, ICOO: 10-425.
o= delta alumina, ICOO: 16-394.
8 = theta alumina, ICOO: 11-517.
a= alfa alumina, ICOO: 10-173.
Keputusan analisis pembelauan sinar-X menunjukkan pada suhu 500°C, tiada
perubahan fasa yang berlaku iaitu keseluruhannya dalam keadaan amorfus. Fasa eta
yang berkemungkinan wujud jBirchall, 1983] pada suhu ini tidak dikesan dalam kajian
ini. Perubahan fasa dalam kajianjni mula dikesan pada suhu 700°C dan fasa yang hadir
ialah fasa gama (y) dan delta (0). Fasa gama (y) kemudiannya semakin berkurang
dengan kenaikan suhu pengkalsinan sehingga tidak dikesan langsung pada suhu 900
°C. Pada suhu tinggi sebegini, iaitu 900°C fasa dikesan ialah delta (0) dan theta (8).
Kemudiannya fasa 0 semakin berkurang sehinggalah tiada langsung pada suhu 1000
.
°C. Pada suhu ini, fasa a mula terbentuk sehlnggalah menjadi fasa tunggal pada suhu
1100°C.
LampiranII
USMJIP2-08
a
1200°C
a
a
a
a
a
a
a
1100°C
a
a ac
ctl
a-ctl a
aE
ctl
a a a
Q)
~ a
1000°C
a 8+a a a a8+a a
900°C
8+8
700 °C
am+v
y /
500°C amorfus
8070.060.050.040.030.0
20.0
... ',.- - ··'t" ,- .. ...~ .. -.. t' n.. • ""J . . ''''A.,.A.• ' ", 1'" ."A , .• -.. ..-. t·" -~··"-·r· ..··..-·-· ".. t',·· - ~.·t.._._,. _ ._. _ l' .. A..••_ ••_. '" "f-'" •...." _" 'J"' AA _ _
.0
28
Rajah 4.14 : Perubahan fasa dalam gentian yang dihasilkan mengikut suhu pemanasan.
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Rajah 4.15: Pembuktian kenadiran fasa a-alumina.
.
Namun, pada suhu 1100 ec, keamatan puncak-puncak yang mewakili fasa a. adalah
kurang jelas. Oleh itu, pembuktian fasa a. dilakukan dengan cara me/akukan analisis
pembelauan sinar-X ke atas gentian yang dikalsin/sinter pada suhu 1200 ec. Pada suhu
ini, fasa a. yang terbentuk amat je/as kelihatan. Oleh itu, jelas dari kajian ini, gentian
alumina dengan fasa a. telah perjaya dihasilkan melalui aturan yang dikaji, iaitu melalui
kaedah sol gel menggunakan at4fan alkoksida yang menggunakan bahan mentah dalam
bentuk serbuk. Aturan ini tidak pernah digunakan untuk hasilkan gentian alumina,
memandangkan banyak kajian persuratan menyatakan kaedah ini tidak boleh berjaya.
Dalam kajian yang te/ah dijalankan oleh Bi~chall (1983) bagi menghasilkan gentian
polihablur alumina, perubahan fasa alumina mengikut suhu pengkalsinan diberikan
secara umum sebagai rujukan seperti dalam Rajah 4.16, kerana suhu bagi kehadiran
fasa-fasa tersebut dikesan boleh berubah-ubah. Namun, menurut Hyuk-Joon dan rakan-
rakan (1999), perubahan fasa a. menjadi lengkap pada suhu sekitar 1200 ec.
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> 900°C
Rajah 4.16: Perubahan fasa alumina [Birchall, 1983].
Fasa a-alumina penting untuk diperolehi untuk tujuan kegunaan sebagai seramik
struktur, sebagaimana kegunaan dalam sistem komposit kerana gentian berhablur yang
mengandungi jumlah fasa a yang tinggi serta bebas atau kurang fasa kekaca adalah
sangat stabil secara kimia [Birchall, 1983; Ramanan & Sutapa, 2000; Sivarajan et aI.,
2000].
4.2.3.5 Mikroskopi Imbasan Elektron (SEM) "
Analisis SEM dijalankan ke atas gentian anum serta gentian yang dikalsin dan disinter
pada kesemua suhu iaitu 500°C, 700 °C, 900°C, 1000 °C, 1100 °C dan 1200 °C pada
kadar 5°C/min. Ini bertujuan untuk mengkaji kesan suhu pengkalsinan dan pensinteran
kepada gentian yang dihasilkan dan juga peratus pengecutan yang berlaku serta
diameter gentian yang dihasilkan (sebelum dan selepas kalsin/sinter). Secara umumnya,
gentian terkalsin/sinter yang dihasilkan mempunyai sifat boleh lentur dengan diamater
yang hampir seragam. Ini diturljukkan dalam Rajah 4.17. Rajah 4.18 pula menunjukkan
perbezaan permukaan gentian ya~ dikalsin/sinter pada suhu yang berbeza.
(a) (b)
Rajah 4.17: (a) sifat boleh lentur pada gentian dan (b) diameter gentian yang hampir
seragam.
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(a) 500°C
\,
(b) 700 °C
(d) 1100 °C
Rajah 4.18: Perbezaan permukaan gentian yang dikalsin/sinter pada suhu yang
berbeza.
Ciri-eiri penting yang diperlukan pada gentian yang digunakan sebagai tetulang ialah
sifat boleh lentur [Bunsell & Berger, 2000]. Kehadiran saiz butir yang agak besar pula
berkemungkinan disebabkan kehadiran fasa alfa yang mempunyai ketumpatan isipadu
neukleus yang rendah [Wilson & Visser, 2001]. Diameter yang diperolehi iaitu antara 10-
20 IJm. Walau bagaimanapun memenuhi keperluan untuk digunakan dalam komposit
kerana menurut Bunsell dan Berger (2000), diameter gentian yang sesuai untuk
digunakan sebagai tetulang adalah antara 10-20 Ilm. Diameter yang halus iaitu sekitar 1
IJm boleh berbahaya kepada kesihatan iaitu akan menghalang struktur alveolus dalam
paru-paru. Salah satu gentian a-A120 3 selanjar yang dihasilkan seeara komersial iaitu
gentian FP (E.I du Pont de Nemours and Co.) juga terdiri daripada gentian berdiameter
20 IJm dan sesuai digunakan sebagai tetulang dalam komposit [Sowman & Johnson
1990]. Oleh yang demikian, gentian yang dihasilkan dalam kajian ini boleh dikaji
keberkesanannya sebagai tetulang dalam komposit matriks logam.
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Analisis SEM pada gentian yang dikalsin/sinter pada suhu yang berbeza menunjukkan
permukaan yang kasar boleh dilihat pada gentian yang dikalsin/sinter pada 5000C tetapi
.
permukaan yang agak Iiein dihasilkan pad~:l. gentian yang dikalsin/sinter pada suhu 700
°C dan gentian yang Iiein pada suhu 900°C, 1100 °C dan 1200 °C. Analisis SEM juga
menunjukkan pengeeutan sekitar 50% dengan diameter gentian sebelum kalsin/sinter
(20-30llm) dan selepas kalsin/sinter (10-20!J.m). Pengeeutan berlaku disebabkan oleh
pembebasan air serta juzuk-juzuk yang boleh meruap ketika pengkalsinan/pensinteran.
Pertumbuhan butir dikesan pada gentian yang dikalsin (1200 °C) dengan saiz antara 2-3
!J.m (Rajah 4.19). t
Rajah 4.19: Pertumbuhan butir pada 1200 °C antara 2-3 Ilm.
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4.3Bahagian 8: Perbandingan Sifat Utama Komposit Matriks Logam (KML) Yang
Menggunakan Gentian IJ-Ah03 Yang Dihasilkan Dalam Penyelidikan Ini Dengan
Gentian Alumina Lain.
4.3.1 Pendahuluan
Setelah dihasilkan gentian a-AI20 3, maka kajian dilanjutkan dengan kajian Komposit
Matriks Logam (KML). Penghasilan serta pencirian KML menggunakan serbuk
aluminium sebagai matriks dilakukan menggunakan 3 sumber gentian alumina yang
berlainan. Sebagai tetulang, gentian a-A120 3 yang disediakan daripada penyelidikan
Sahagian A iaitu Alk serta dua gentian komersial iaitu Almax (Mitsui Mining Co. Ltd,
Japan), Saftil (Saffil, USA). Sebanyak 10% berat bahan tetulang (gentian alumina)
digunakan, berdasarkan kajian terdahulu [Mohd Nazree et aI., 2003; Samuel, 2003;
Kaczmar & Kainer, 1992]. Penghasilan KML ini bertujuan untuk membandingkan kesan
penggunaan gentian a-Ab03 yang berbeza sumber-sumbernya.
4.3.2 Pencirian KML
Pencirian dijalankan ke atas KML tersinter Y31ng dihasilkan. Terdapat 7 teknik pencirian
yang dijalankan bagi tujuan perbandingaR Jaitu:
1. Ujan Pengembangan Linear.
2. Ujian Ketumpatan Pukal Dan Keliangan Ketara.
3. Analisis Pembelauan Sinar-X (XRD).
4. Ujian Lentur Tiga Titik.
5. Ujian Kekerasan· (Vicker).
I
4.3.2.1 Ujian Pengernbangan Linear
oj!
Ujian pengembangan dijalankan ke atas sampel KML yang telah disinter pada suhu 600
'C dengan kadar pemanasan 10°C/min selama 7 jam iaitu melibatkan proses
pembauran tanpa peleburan untuk menghasilkan padatan. Pengembangan pada sampel
dikesan setelah membuat perbandingan dimensi sebelum dan selepas sinter. Ujian 'ini
perlu dilakukan bagi melihat perubahan yang\berlaku ke atas dimensi kerana perubahan
dimensi merupakan sesuatu yang perlu dikawal bagi memperolehi komponen dengan
dimensi yang tepat sebagaimana yang dikehendaki.
Sebagai perbandingan, hanya peratus pengembangan isipadu sahaja ditunjukkan
seperti dalam Rajah 4.20.
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Rajah 4.20: Peratus pengembangan isipadu bagi komposit dengan gentian yang
berbeza yang disinter pada 600 °C selama 7 jam.
Semua KML yang dihasilkan menunjukkan pengembangan selepas disinter. Peratus
pengembangan adalah rendah iaitu kurang dari 6%. Walau bagaimanapun, gentian a-
AI20 3 yang dihasilkan melalui kaedah ALP/ALN adalah tidak jauh berbeza dengan
kedua-dua gentian komersial (Almax dan·S?ffil).
Pada kebiasaannya, sesuatu sampel yang disinter akan mengalami proses pengecutan
kerana pertumbuhan butir akan berlaku serta liang-liang akan tertutup. Namun, dalam
kajian ini, kesemua sampeJ yang dihasilkan mengalami pengembangan selepas proses
pensinteran. Perkara yang sarna juga telah berlaku dalam kajian sistem komposit
Zn/SiC [Julie et aL, 2003],· .f'.1/AI20 3(f) [Mohd Nazree, et aI., 2003] dan AIIAI20 3(partikel)
[Khairel Rafezi, et aI., 2003a].
~
Fenomena pengembangan ini dipercayai berlaku disebabkan oleh pengembangan gas
yang terperangkap dalam sampel. Apabila p'emadatan dilakukan, gas-gas yang terdapat
dalam liang akan terperangkap. Gas-gas tersebut pula kemungkinan terdiri daripada
gas N2dan 02.01eh itu, gas N2akan mengen1bang dan gas O2pula membentuk oksida
logam. Fenomena ini juga telah dilaporkan dalam kajian-kajian sebelum ini [Lenel, 1980;
Julie et al." 2003; Mohd Nazree, et aI., 2003; Khairel Rafezi, et aI., 2003a].
Akan tetapi, kejadian pengembangan yang berlaku ini juga boleh disebabkan oleh
terdapatnya penyerapan air daripada atmosfera atau air daripada permukaan fasa
tetuJang dan matriks. Hasil daripada penyerapan air, gas seperti wap air dan hidrogen
akan terhasil dan terperangkap dalam sampel tersebut. Fenomena ini disebut
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pembuangan gas. Dalam KML, gas hidrogen dan wap air merupakan hasil utama
semasa pembuangan gas manakala aluminium dan alumina ialah hasil dalam keadaan
pepejal. Fenomena pembuangan gas akan menjadi bertambah serius jika sampel
disinter dalam keadaan atmosfera yang kaya dengan oksigen, sebagaimana yang telah
dilaporkan oleh Clyne (2000).
Dari segi pengembangan yang berlaku, pengembangan pada KML yang menggunakan
gentian dari kajian ialah hampir setara dengan KML yang menggunakan gentian lain.
Oleh itu, keupayaan gentian yang dikaji boleh dikatakan setanding dengan gentian lain
yang dibandingkan.
4.3.2.2 Ujian Ketumpatan Pukal dan Keliangan Ketara'
Ujian ketumpatan pukal dan keliangan ketara dalam jasad pepejal dilakukan
berdasarkan prinsip Archimedes. Keputusan ujian ketumpatan pUkal serta keliangan
ketara ditunjukkan dalam Rajah 4.21 dan 4.22.
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Rajah 4.21: Ketumpatan pukal bagi kompQsit dengan gentian yang berbeza yang
disinter pada 600°C selama 7 jam.
Keputusan ujian ketumpatan ke atas komposit menggunakan gentian yang berbeza
memberikan nilai ketumpatan pukal yang lebih rendah berbanding dengan ketumpatan
teori bagi jasad aluminium tulen iaitu 2.43 g/cm3• Ketumpatan serbuk aluminium yang
digunakan ialah 2.4 g/cm3 serta ketumpatan gentian alumina yang digunakan ialah 3.6
g/cm3 dengan nisbah peratus berat gentian:matriks yang digunakan adalah 10:90.
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Keputusan ujian ketumpatan pukal bagi komposit-komposit yang dihasilkan
menunjukkan nilai ketumpatan di antara 2.19 hingga 2.26 g/cm3 sahaja. Menariknya,
penggunaan gentian yang dihasilkan dalam kajian ini menerbitkan komposit
berketumpatan paling rendah berbanding tetulang hasil komersil.
Keputusan yang diperolehi ini bersesuaian dengan kenyataan yang diberikan oleh
Martinez- Florez dan rakan-rakan (2003), bahawa kelebihan penambahan bahan
seramik atau partikel-partikel seramik dalam matriks logam adalah untuk mengurangkan
ketumpatan bahan hasilan atau pun komposit yang dihasilkan. Pengurangan
ketumpatan ini adalah disebabkan oleh susunan serta orientasi tetulang yang tak
seragam. Komposit yang mempunyai nilai keliangan yang paling rendah menghasilkan
ketumpatan paling tinggi.
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Rajah 4.22: Peratus keliangan ketara bagi komposit dengan gentian yang berbeza yang
disinter pada 600°C selama 7 jam.
Kehadiran liang-liang makro antara gentian d~n bahan matriks juga boleh dilihat dalam
,
kajian SEM pada KML dengan Alk yang memberikan keliangan yang paling tinggi
berbanding dengan Saffil yang memberikan keliangan paling rendah. (Rajah 4.23 (a)
dan (b». Namun, sifat ketumpatan pukal yang lebih tinggi diperlukan dan penting kerana
ini menunjukkan kehadiran keliangan yang lebih rendah, sesuai dengan kehendak asal
penghasilan komposit [German, 1997].
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Rajah 4.23: Keliangan makro yang lebih besar hadir pada (a) Alk1, berbanding pada (b)
Saffi!.
4.3.2.3 Analisis Pembelauan Sinar-X (XRD)
Daripada keputusan ujian XRD ke atas KML yang ditetulangi gentian yang berbeza
(Rajah 4.24- 4.26), secara keseluruhan boleh dikatakan fasa yang dapat dikesan bagi
KML merupakan aluminium dan fasa dari gentian. Ini menunjukkan tiada fasa baru yang
wUjud yang membuktikan tiada tindakbalas antara bahan matriks dan gentian yang
digunakan. Sebagaimana yahg telah dilaporkan oleh Clyne (1997) iaitu aluminium dan
alumina tidak akan bertindakbales pada suhu 600 ·C untuk menghasilkan fasa baru.
Oleh itu, dari segi tindakbalas dengan bahan matriks gentian yang dihasilkan melalui
kajian ini (Sahagian A) adalah setanding dengan gentian komersial yal"lg digunakan.
,
,
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20 .
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Rajah 4.24: Perbandingan keputusan XRD bagi KML menggunakan Alk.
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Rajah 4.25: Perbandingan keputusan XRD bagi KML menggunakan Almax.
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Rajah 4.26: Perbandingan kep.utusan XRD bagi KML menggunakan Saffi!.
4.3.2.4 Ujian Lentur Tiga Titik
Ujian lentur 3 titik memberikan nilai kekuatan alah dan Modulus Young, E, yang mewakili
sifat kekakuan bagi KML yang dihasilkan. Nilai E adalah sangat berkait rapat dengan
kekuatan dan kekerasan komposit yang dihasilkan. Perbandingan nilai kekuatan alah
serta Modulus Young bagi~sampel yang berbeza ditunjukkan dalam Rajah 4.27 dan 4.28.
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Rajah 4.27: Nilai Modulus Young bagi komposit dengan gentian yang berbeza yang
disinter pada 600°C selama 7 jam.
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Rajah 4.28: Nilai kekuatan alah bagi komposit dengan gentian yang berbeza yang
disinter pada 600°C selama 7 jam.
Secara umumnya boleh dinyatakan ba~wa nilai Modulus Young serta kekuatan alah
bagi kesemua KML yang dikaji adalah lebih rendah berbanding nilai modulus Young
serta kekuatan alah bagi jasad aluminium tulen. Nilai Modulus Young dan kekuatan
alah bagi jasad aluminium tulen masing-masing adalah 3.91 GPa dan 84.93 MPa. Nilai
kekuatan alah menurun sekitar 60% bagi kesemua sampel. Nilai kekuatan adalah
berkaitan dengan keliangan yang hadir dalam KML tersebut. Keliangan yang dikesan
kemungkinan disebabkan oleh terdapatnya liang-liang mikro antara gentian dan bahan
matriks seperti yang ditunjul&an dalam Rajah 3.298. Keliangan jelasnya mempengaruhi
sifat mekanik KML yang dihasilkBn seperti kekuatan alah dan Modulus Young.
Rajah 4.29: Kewujudan liang-liang makro dalam KML dengan Alk.
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4.3.2.6 Analisis Mikrostruktur
Analisis mikrostruktur dijalankan pada permukaan patah dan permukaan semua sampel
yang telah disinter dan kemudiannya digilap, bagi melihat fenomena patah yang wujud
serta taburan tetulang dalam matrik aluminium. Hasil mikrostruktur sampel patah yang
diperolehi ditunjukkan dalam Rajah 4.32 manakala Rajah 4.33 adalah mikrostruktur
permukaan gilap.
Secara umumnya penambahan tetulang alumina dalam matriks aluminium boleh
meningkatkan kekerasan. Ini kerana, tetulang alumina tersebut bertindak sebagai
penghalang kepada perambatan kehelan dalam matriks aluminium yang akan
menyumbang kepada peningkatan kekerasan. Saiz dan kehomogenan tetulang adalah
saling berkait rapat kerana secara umumnya darjah kehomogenan boleh ditingkatkan
dengan menggunakan tetulang yang lebih halus, suhu pensinteran yang lebih tinggi dan
tempoh pensinteran yang lebih lama, sebagaimana yang telah dilaporkan dalam kajian
terdahulu [German, 1997; Khairel Rafezi, et. ai, 2003a].
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Rajah 4.32: Keputusan SEM pada sampel patah komposit dengan gentian yang
berbeza menunjukkan pelapisan berlaku pada kesemua sampel.
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Rajah 4.33: Mikrograf SEM pada sampel gilap menunjukkan taburan gentian pada
permukaan KML yang telaht disinter (anak panah menunjukkan antara gentian yang
boleh dikesan).
Permukaan patah yang dikaji menunjukkan fenomena pelapisan berlaku pada setiap
sampel yang dihasilkan (Rajah 4.32). Menurut kajian terdahulu, fenomena pelapisan
berlaku disebabkan oleh tekanan pemadatan yang terlalu tinggi. Namun dalam kajian
ini, tekanan pemadatan telah ditetapkan k~pada 210 MPa iaitu tekanan optimum
sebagaimana yang digunakan oleh Mohd Nazree dan rakan-rakan (2003) di mana
pengaruh tekanan pemadatan tidak dikaji bagi mengelakkan skop kajian menjadi lebih
besar. Rajah 4.33 pula menunjukkan taburan gentian pada permukaan KML yang
dihasilkan. KML menggunakan gentian yang dihasilkan dari kajian (Alk) menunjukkan
gentian yang berbentuk partikel dengan taburan serta orientasi yang tidak seragam.
Berbeza dengan sampel KML yang lain, KML dengan gentian komersial (Almax dan
Saffil) memberikan taburan serta orientasi yang seragam.
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Gentian yang telah berubah bentuk kepada bentuk partikel adalah disebabkan gentian
yang digunakan telah hancur atau patah semasa proses pencampuran serta
pembentukan komposit. Ini adalah kerana gentian yang dihasilkan dari kajian adalah
terdiri daripada hanya fasa alfa dengan saiz butir yang besar yang menyebabkan
gentian bersifat rapuh. Apabila melalui proses pencampuran dengan bahan matriks yang
melibatkan pengadukan, gentian tersebut berkemungkinan patah atau hancur.
Sebagaimana yang telah dinyatakan oleh Akbulut dan Durman (1999) dalam kajian
mereka, gentian yang dihasilkan boleh mengalami patah semasa proses pengadukan
atau pun semasa pemadatan bagi membentuk komposit. Ketidakseragaman dari segi
taburan dan orientasi mungkin disebabkan oleh proses pencampuran yang tidak
seragam. Kekuatan KML juga sangat bergantung kepada orientasi serta panjang
gentian. Oleh itu, orientasi gentian serta gentian yang bukan lagi panjang dipercayai
telah menurunkan kekuatan KML yang dihasilkan.
,
,
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5.1 Kesimpulan
Kajian ini telah berjaya menemui satu kaedah baru bagi menghasilkan gentian a-alumina
menggunakan sistem aluminium isopropoksida (ALP) dengan bahan mula dalam bentuk
serbuk. Dengan ini kajian telah membuktikan bahawa penemuan sebelum ini yang
menyatakan bahawa sistem isopropoksida dengan bahan mula serbuk adalah tidak
sesuai untuk menghasilkan gentian, adalah tidak benar. Berbanding dengan bahan mula
alkoksida yang biasa digunakan iaitu aluminium butoksida sekunder (ALBS), ALP adalah
lebih murah dan lebih selamat digunakan. Kajian keterlarutan ALP menunjukkan dari
kesemua pelarut yang dikaji, pelarut yang boleh melarutkan ALP dengan lengkap
hanyalah sol akues aluminium nitrat nonahidrat. Oleh itu kajian lebih mendalam
dijalankan ke atas komposisi ALP-ALN yang sesuai telah dijalankan. Daripada
keseluruhan komposisi yang dikaji, komposisi yang berjaya menghasilkan sol
"bolehmejam hanyalah dengan nisbah m~lar ALP:ALN= 3. la juga memerlukan tempoh
adukan selama 24 jam. Sol ini bersifat Newtonan di awal penghasilan sehinggalah
mencapai kelikatan bolehmejam iaitu 70P. Kajian ini menunjukkan bahawa kaedah ini
telah berjaya menghasilkan gentian, tetapi julat kerjanya adalah kecil dan sensitif.
Gentian anum yang dihasilkan daripada sol bolehmejam dikalsin/sinter pada suhu antara
500 - 1200°C untuk melihat perubahan fasa yang berlaku serta mengesan kewujudan
I
fasa a yang amat penting untuk kegunaan dalam sistem komposit. Analisis fasa (XRD)
membuktikan perubahan fasa ~ng berlaku adalah sebagaimana yang telah diperolehi
dalam kajian sebelum ini dan kewujudan fasa a pada suhu 1100 °C dan kekal stabil
pada suhu melebihi 1200°C. Kajian mikrostruktur (SEM) menunjukkan sifat gentian yang
baik iaitu mempunyai sifat kebolehpegangan dan- bolehlentur yang baik serta
mempunyai permukaan yang Iicin. la juga, memberikan saiz diameter yang hampir
,
seragam (10 - 20 Jlm) serta saiz butir antara 2 - 3 Jlm. Kesemua ini merupakan sifat
yang perlu ada pada gentian yang akan digunakan sebagai tetulang dalam sistem
komposit.
Penghasilan KML adalah menggunakan bahan matriks aluminium pada nisbah peratus
berat gentian dengan matriks sebanyak 10:90 dan parameter penghasilan yang telah
dibuktikan menghasilkan sifat mekanik yang optimum sebagaimana yang telah
55
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digunakan oleh kajian terdahulu. Pencirian ke atas KML menunjukkan keupayaan
gentian yang dihasilkan adalah hampir setanding dengan KML menggunakan gentian
dari sumber-sumber lain termasuk gentian komersial. Sifat-sifat mekanik yang dikaji iaitu
Modulus Young, kekuatan alah dan kekerasan didapati tidak jauh berbeza berbanding
dengan KML yang menggunakan gentian lain.
Oleh itu objektif penyelidikan yang tealh ditetapkan telah tercapai dan gentian yang
dihasilkan berpotensi untuk dimaju serta dikomersialkan.
\,
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